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® Verfahren zur Herstellung von Tensidgemischen 

@ Vorgeschlagen wird ein Verfahren zur Herstellung von 
Tensidgemischen, dadurch erhaltlich, dass man eine 
wassrige Losung aus mindestens einem Alkyl- und/oder 
Alkenyloligoglycosid in Gegenwart von Alkali mit einer 
to-Halogencarbonsaure, deren Salz oder Ester umsetzt. 
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Beschreibung R 1 0-LG] p (I) 

Gebiet der Erfindung in der R l fur einen Alkyl- und/oder Alkenylrest mit 4 bis 22 

Kohlenstoffatomen, G fur einen Zuckerrest mit 5 oder 6 

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstel- 5 Kohlenstoffatomen und p fur Zahlen von 1 bis 10 steht. Sie 

lung von Tensidgemischen durch Umsetzung von . Alkyl- kbnnen nach den einschlagigen Verfahren der praparativen 

und/oder Alkenyloligoglycosiden mit (O-Halogencarbonsau- organischen Chemie erhalten werdem Stellvertretend fur 

ren, deren Salze oder Ester in wassriger Losung in Gegen- das umfangreiche Schrifttum sei hier auf die Ubersichtsar- 

wart von Alkali. beit von Biermann et al. in Starch/Starke 45, 281 (1993), B. 

10 Salka in Cosm. Toil. 108, 89 (1993) sowie J. Kahre et al. in 

Stand der Technik SOFW- Journal Heft 8, 598 (1 995) verwiesen. 

[0007] Die Alkyl- und/oder Alkenyloligoglykoside kon- 

[0002] Die Herstellung von Alkyl- und/oder Alkenyloli- nen sich von Aldosen bzw. Ketosen mit 5 oder 6 Kohlen- 

goglycosid-Ethercarbonsauren erfolgt bekanntlich durch stoffatomen, vorzugsweise der Glucose ableiten. Die bevor- 

Umsetzung von Alkyl- und/oder Alkenyloligoglycosiden 15 zugten Alkyl- und/oder Alkenyloligoglykoside sind somit 

mit Halogcncarbonsaurcn im alkalischcn Medium. Da Al- Alkyl- und/oder Alkcnyloligoglucosidc. Die Iridexzahl p in 

kyl- und/oder Alkenyloligoglycoside im geschmolzenen der allgemeinen Fonnel (I) gibt den Oligomerisierungsgrad 

Zustand sehr hohe Viskositaten aufweisen, ist bei der Urn- (DP), d. h. die Verteilung von Mono- und Oligoglykosiden 

setzung der Zusatz geeigneter Losungsmittel erforderlich. an und steht fiir eine Zahi zwischen 1 und 10. Wahrend p in 

Im allgemeinen werden organische, aprotische Losungsmit- 20 einer gegebenen Verbindung stets ganzzahlig sein mul3 und 

tel verwendet, so dass cine Hydrolysc der Halogcncarbon- hicr vor allcm die Wcrtc p = 1 bis 6 annchmcn kann, ist der 

saurcn bzw. dcrcn Salzc oder Ester vermieden wird. In der Wert p fur ein bestimmtes Alkyloligoglykosid eine analy- 

internationalen Patentanmeldung WO 97/42299 A 1 wird tisch ermittelte rechnerische GroBe, die meistens.eine gebro- 

die Umsetzung mit Toluol als Losungsmittel beschrieben. chene Zahl darstellt. Vorzugsweise werden Alkyl- und/oder 

Hierbei wird zunachst eine wassrige Losung aus Alkyl- und/ 25 Alkenyloligoglykoside mit einem mittleren Oligomerisie- 

oder Alkenyloligoglycosiden mittels Toluol als Schleppmit- rungsgrad p von 1,1 bis 3,0 eingesetzt. Aus anwendungs- 

tel entwassert, urn eine Hydrolyse des eingesetzten Natri- technischer Sicht sind solche Alkyl- und/oder Alkenyloligo- 

umchloracetats zu verhindern, und anschliessend die Car- glykoside bevorzugt, deren Oligomerisierungsgrad kleiner 

boxylierung in Toluol durchgefuhrt. als 1,7 ist und insbesondere zwischen 1,2 und 1,4 liegt. Der 

[0003] Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung hat nun 30 Alkyl- bzw. Alkenylrest R l kann sich von primaren Alkoho- 

darin bestanden, ein einfacheres und kostengunsugeres Ver- len mit 4 bis 11, vorzugsweise 8 bis 10 Kohlenstoffatomen 

fahrcn zur Herstellung von Alkcnyloligoglycosid-Ethcrcar- ablciten. Typischc Bcispicle sind Butanol, Capronalkohol, 

bonsauren zur Verfugung zu stellen, bei dern auf die Ent- Caprylalkohol, Caprinalkohol und Undecylalkohol sowie 

wasserung der Alkyl- und/oder Alkenyloligoglycosid-Lo- deren technische Mi schungen, wie sie beispielsweise bei der 

sung verzichtet werden kann und die Umsetzung mit co-Ha- 35 Hydrierung von technischen Fettsauremethylestem oder im 

logencarbonsauren, deren Salze oder Ester zu Alkyl- und/ Verlauf der Hydrierung von Aldehyden aus der Roe- 

oder Alkenyloligoglycosid-Ethercarbonsauren ohne Zusatz len'schen Oxosynthese erhalten werden. Bevorzugt sind Al- 

organischer losungsmittel in guten Ausbeuten rnoglich ist. kyloligoglucoside der Kettenlange C 8 -C l0 (DP = 1 bis 3), 

die als Vorlauf bei der dcstillativcn Auftrcnnung von tcchni- 

Bcschrcibung der Erfindung 40 schem C 8 -C 18 -Kokosfcttalkohol anfallcn und mit einem An- 

teil von weniger als 6Gew.-% Cn-Alkohol verunreinigt 

[0004J Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein sein konnen sowie Alkyloligoglucoside auf Basis techni- 

Verfahren zur Herstellung von Tensidgemischen, dadurch scher Cg/u-Oxoalkohole (DP = 1 bis 3). Der Alkyl- bzw. Al- 

erhaltlich, dass man eine wassrige Losung aus mindestens kenylrest R l kann sich femer auch von primaren Alkoholen 

einem Alkyl- und/oder Alkenyloligoglycosid in Gegenwart 45 mit 12 bis 22, vorzugsweise 12 bis 18 und insbesondere 12 

von Alkali mit einer CO-Halogencarbonsaure, deren Salz bis 14 Kohlenstoffatomen ableiten. Typische Beispiele sind 

oder Ester umsctzt. Laurylalkohol, Myristy lalkohol, Cctylalkohol, Palmolcylal- 

[0005] Ubcrraschendcrwcisc wurde gefunden, dass sich kohol, Stcary lalkohol, Isostcarylalkohol, Oleylalkohol, 

Alkyl- und/oder Alkenyloligoglycosid-Ethercarbonsauren Elaidylalkohol, Petroselinylalkohol, Arachylalkohol, Gado- 

durch Umsetzung einer wassrigen Losung von Alkyl- und/ 50 leylalkohol, Behenylalkohol, Erucylalkohol, Brassidylalko- 

oder Alkenyloligoglycosiden mit co-Halogencarbonsauren, hoi sowie deren technische Gemische, die wie oben be- 

deren Salzen oder Ester und Alkah in guten Ausbeuten her- schrieben erhalten werden kbnnen. Bevorzugt sind Alkyloli- 

stellen lassen, ohne dass es einer Entwasserung bedarf. Die- goglucoside auf Basis von gehartetem C l2 /i4-Kokosalkohol 

ses Verfahren ist im Vergleich zum Stand der Technik nicht mit einem DP von 1 bis 3. 
nur umweltfreudlicher aufgrund von Verm ei dung organi- 55 

scher Losungsmittel, sondcrn darubcr hinaus cbcnfalls ko- Alkylicrungsmittcl 
stcngunstigcr und cinfachcr in der Durchfuhrung. Bcsondcrs 

yorteilhaft ist, dass die so erhallenen Tensidgemische direkt [0008] Zur Herstellung der erfindungsgemassen Tensidge- 

in kosmelischen Formulierungen eingesetzt werden konnen, mische werden 0>-Halogencarbonsauren, deren Salze oder 

ohne dass organische Losungsmittel kostenintensiv entfernt 60 Ester eingesetzt. Als a>Halogencarbonsauren, deren Salze 

werden miissen. oder Ester kommen erfindung sgemass alle derartigen aus 

der Literatur bekannten Verbindungen in Frage. Vorzugs- 

Alkyl- und/oder Alkenyloligoglykoside weise wird Kaiium- oder Natriummonochloracetat (MCA) 

eingesetzt. 

[0006J Zur Herstellung der erfindungsgemassen Tcnsidgc- 65 

mische werden Alkyl- und Alkenyloligoglykoside der For- Verfahren 
mel (I) eingesetzt, 

[0009] Zur Herstellung der erfindungsgemassen Tensidge- 
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mische wird eine wassrige Losung aus Alkyl- und/oder Al- 
kenyloligoglycosiden, vorzugsweise C12/14 Alkylpolygluco- 
side, in einem Ruhrbehalter vorgelegt. Diese wassrige Lo- 
sung enthalt hochstens 70, vorzugsweise 65 bis 20 und ins- 
besondere 60 bis 50 Gew.-% Alkyl- und/oder Alkenyioligo- 5 
glycoside - bezogen auf den Aktivsubstanzgehalt. Unter 
Stickstoffatmosphare wird die Losung auf 50 bis 100, vor- 
zugsweise 60 bis 85 und insbesondere 80°C erhitzt und an- 
schliessend Alkali zugegeben. Unter Alkali werden im 
Sinne der Erfindung feste Alkalihydroxide oder Alkalicar- 10 
bonate oder in Wasser gelostes Alkalihydroxid, vorzugs- 
weise Natriumhydroxid oder Alkalicarbonat verstanden. 
Vorzugsweise wird festes Alkalihydroxid, insbesondere Na- 
triumhydroxid, wie bei spiels weise NaOH Prills eingesetzt. 
[0010] Nach 1 bis 4, vorzugsweise 1 Stunde Ruhrzeit 15 
(lcichtcr Tcmpcraturansticg bis zu 90°C) wird die co-Halo- 
gencarbonsaure, deren Salz oder Ester, vorzugsweise Natri- 
urnchloracetat (MCA) zugegeben und solange bei 50 bis 
100, vorzugsweise 80°C geruhrt, bis eine vollstandige Urn- 
setzung der eingesetzten MCA erfolgt ist. Die Reaktions- 20 
kontrollc erfolgt dabei iibcr die frcigcwordcnc Mcngc Alka- 
lihalogcnid, vorzugsweise Natriumchlorid. In cincr beson- 
deren Ausfuhrungsform der Erfindung setzt man das Alkyl- 
und/oder Alkenyloligoglycosid mit der (O-Halogencarbon- 
saure, deren Salz oder Ester, vorzugsweise Natriummono- 25 
chloracetat (MCA), im Molverhaltnis 1 : 0,5 bis 1 : 3,5 und 
vorzugsweise 1 : 1 bis 1 : 2 urn. In einer weiteren Ausfuh- 
rungsform der Erfindung wahlt man ein Molverhaltnis Alka- 
li : (O-Halogencarbonsaure, deren Salz oder Ester von 1 : 0,5 
bis 1 : 1,5 und vorzugsweise 1 : 1 bis 1 : 1,3. Die Umset- 30 
zung erfolgt ohne Zugabe organischer Losung smittel. 
[0011] Nach ciner Reaktionszeit von 2 bis 8, vorzugs- 
weise 3 bis 6 und insbesondere 3 bis 5 Stunden erhall man 
eine Ausbeute von 30 bis 100% Alkyl- und/oder Alkenylo- 
ligoglycosid-Ethercarbonsauren bezogen auf die eingesetzte 35 
Menge Alkyl- und/oder Alkenyloligoglycoside. 

Gewerbliche Anwendbarkeit 

[0012] Die erfindungsgemassen Tensidgcmischc konncn 40 
durch Zusatz von Wasser auf beliebige Konzenlrationen ein- 
gestellt werden, wobei der Wassergehalt 20 bis 80, vorzugs- 
weise 25 bis 60 und insbesondere 30 bis 50 Gew.-% betra- 
gen kann. 

[0013] Das erfindungsgemasse Tensidgemisch kann in 45 
oberflachenaktiven Zubereitungen, wie bei spiels weise 
Wasch- und Spiilmittcl, Haushaltsreinigcr sowic kosmcti- 
schc und/oder pharmazcutischc Zubereitungen eingesetzt 
werden. Diese oberQachenaktiven Zubereitungen konnen 
als weitere Hilfs- und Zusalzstoffe Perlglanzwachse, Konsi- 50 
stenzgeber, Verdickungsmittel, Uberfettungsmittel, Stabili- 
satoren, Siliconverbindungen, Fette, Wachse, Lecithine, 
Phospholipide, Antioxidantien, Deodorantien, Antitranspi- 
rantien, Antischuppenmittel, Quellmittel, Tyrosininhibito- 
ren, Hydrotrope, Solubilisatoren, Konservierungsmittel, 55 
Parftimolc, Farbstoffe, wcitcrc Tcnsidc und dcrglcichcn cnt- 
haltcn. Als kosmctischc und/oder pharmazcutischc Zuberei- 
tungen kommen beispiels weise Mund- und Zahnpflegemit- 
lel, Haarshampoos, Haarlotionen, Schaumbader, Duschba- 
der, Cremes, Gele, Lotionen, alkoholische und wassrig/al- 60 
koholische Losungen und Emulsionen enthalten. 
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Beispiele 

Beispiel 1 

Herstellung der Tensidmischung 1 

[0014] 24,41kg (0,029 kmol) C im4 Alkylpolyglucosid 
(Plantacare 1200 UP), enthaltend 50Gew.-%, in einem 
Ruhrbehalter vorgelegt und unter Stickstoffatmosphare auf 
80°C erhitzt. Nach Erreichen der Temperatur werden 
1,51kg (0,0377 kmol) NaOH Prills zugegeben und eine 
Stunde nachgeriihrt, wobei es zu einem leichten Tempera- 
turanstieg auf 90°C kommt. Anschliessend werden 4,39 kg 
(0,0377 kmol) Natriumchloracetat (MCA) zugegeben und 
solange bei 80°C geruhrt, bis eine vollstandige Umsetzung 
der eingesetzten MCA erfolgt ist. Die Rcaktionskontrollc 
erfolgt dabei uber die freigewordene Menge NaCl. Nach ei- 
ner Reaktionszeit von 4,5 Stunden war die Reaktion abge- 
schlossen. Es entstand eine viskose, hellgelbe Flussigkeit 
mit der folgenden Zusammensetzung: 
freics, nicht umgesctztes APG: 15,3% 
NaCl: 4,3% 
Glykolsaure: 2,8% 
Trockenriickstand: 5 1 ,7% 

C12/14 Alkylpolyglucosidmethylcarboxylat: 29,3% 

Beispiel 2 

Herstellung der Tensidmischung 2 

[0015] 673,3 g (0,8 mol) C l2 /u Alkylpolyglucosid (Plan- 
tacare 1200 UP), enthaltend 50Gcw.-%, in einem Ruhrbe- 
halter vorgelegt und unter Stickstoffatmosphare auf 80°C 
erhitzt. Nach Erreichen der Temperatur werden 96,0 kg 
(2,4 mol) NaOH Prills zugegeben und eine Stunde nachge- 
riihrt, wobei es zu einem leichten Temperaturanstieg auf 
105°C kommt. Anschliessend werden 279,6 g (2,4 mol) Na- 
triumchloracetat (MCA) zugegeben und solange bei 90°C 
gcriihrt, bis cine vollstandige Umsetzung der eingesetzten 
MCA erfolgt ist. Die Rcaktionskontrollc erfolgt dabei iibcr 
die freigewordene Menge NaCl. Nach einer Reaktionszeit 
von 3 Stunden war die Reaktion abgeschlossen. Es entstand 
eine viskose, hellgelbe Flussigkeit mit der folgenden Zu- 
sammensetzung: 

freies, nicht umgesetztes APG: 15,8% 
NaCl: 13,5% 
Glykolsaure: 5,7% 
Trockenriickstand: 67,9% 

C12/14 Alkylpolyglucosidmethylcarboxylal: 28,9% 
Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Herstellung von Tensidgemischen, 
dadurch erhaltlich, dass man eine wassrige Ix3sung aus 
mindestens einem Alkyl- und/oder Alkenyloligoglyco- 
sid in Gcgcnwart von Alkali mit cincr 0>Halogcncar- 
bonsaurc, deren Salz oder Ester umsctzt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, dass man Alkyl- und Alkenyloligoglykoside der 
Formel (I) einsetzt, 

R'O-fGL © 

in der R f fur einen Alkyl- und/oder Alkenylrest mit. 4 
bis 22 Kohlenstoffatomen, G fur einen Zuckerrest mit 5 
oder 6 Kohlenstoffatomen und p fur Zahlcn von 1 bis 
10 stcht. 

3. Verfahren nach den Anspriichen 1 und/oder 2, da- 
durch gekennzeichnet, dass man als CO-Halogencarbon- 
saure, deren Salz oder Ester Natriummonochloracetat 
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einsetzt. 

4. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 
bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass man das Alkyl- 
und/oder Alkenyloligoglycosid mil einer G)-Halogen- 
carbonsaure, deren Salz oder Ester im Molverhaltnis 5 
1 : 0,5 bis 1 : 3, 5 umsetzt. 

5. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 
bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass man Alkyl- und/ 
oder Alkenyloligoglycoside mit einer Cd-Halogencar- 
bonsaure, deren Salz oder Ester irn Molverhaltnis 1:1 10 
bis 1 : 2 umsetzt. 

6. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 
bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass man ein Molver- 
haltnis Alkali : (D-Halogencarbonsaure, deren Salz 
oder Ester von 1 : 0,5 bis 1 : 1,5 wahlt. 15 

7. Verfahren nach mindestens einem der Anspriichc 1 
bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass man ein Molver- 
haltnis Alkali : einer CD-Halogencarbonsaure, deren 
Salz oder Ester 1 : 1 bis 1 : 1,3 wahlt. 

8. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 20 
bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass man die Umsct- 
zung bci einer Tcmpcratur von 50 bis 100°C durch- 
fuhrt. 

9. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 
bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass man keine weite- 25 
ren Losungsmittel zusetzt. 

10. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 
bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass die wassrige L6- 
sung hochstens 70 Gew.-% Alkyl- und/oder Alkenylo- 
ligoglycoside - bezogen auf den Aktivsubstanzgehalt - 30 
enthalt. 
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